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wobe) R einen Monohydroxyalkylrest mit 1 bis 4 Kohlen- 
stoffatomen bedeutet, oder dessen Salz als Entwicklersub- 
stanz. Gegenstand der Anmeldung Ist femer die neue Ent- 
wicklersubstanz 4-Amlno-2-(2'-hydroxyethyl)-phenol. Die 
Entwicktersubstanzen der Formal I weisen, bei gteich gutem 
farberischem Verhatten, physiologisch bessere Eigenschaf- 
ten auf als das fur Farbungen im Rotbereich bisher haupt- 
sSchllch verwendete p-Aminophenol. 
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M..^Mittel zur oxidativen Farbung von Haaren auf der Basis 
einer Entwicklersubstanz-Kupplersubstanz-Kombination, 
dadurch gekennzeichnet, daB es als Entwi ckl ersubstanz 
ein 4-Ami no-2-hydroxyal kyl -phenol der allgemeinen For- 
5 mel I 

OH 



10 




wobei R einen Monohydroxyal kyl rest mit ^J_Jiis--4JLQjiien- 
stoffatomen bedeutet, oder dessen Salz enthalt. 

15 

2. Mittel nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB^als 4 
Amino-2-hydroxyal kyl -phenol das 4-Ami no-2-hydroxymethyl - 
phenol, 4-Amino-2- (2* -hydroxyethyl )-phenol oder das Salz 
dieser Verbindung enthalten ist. 

20 

3. Mittel nach Anspruch 1 uhd 2, dadurch gekennzeichnet, 
daB die Jli mP^gt^substanz ausgewahlt ist aus 1-Naphthol, 
Resorcin, 4-Chl orresorci n, 4,6-Dichlorresorcin, 
2-Methyl resorci n, 2-Amino-4-(2' -hydroxy ethyl ami no) - 

25 anisol, 5-Ami no-2-rnethyl -phenol , 2,4-Di aminophenoxy- 
ethanol , 4-Ami no-2-hydroxy-phenoxyethanol , m-Amino- 
phenol , 3-Ami no-2-methyl phenol , 4-Hydroxy-l , 2-niethyl en- 
dioxy benzol , 4- Ami no -1 , 2-methyl endi oxy benzol , 4-(2' - 
Hydroxy ethyl ami no) -1 , 2-methyl endioxybenzol , 2,4-Di amino- 
30 anisol , 2,4-Di ami nop henetol , 2,4-Di ami nobenzyl al kohol , 
m-Phenylendiamin, m-Tohi yl endi ami n , 2 ,4-Di ami no-phenyl - 
ethyl al kohol , 4 - Hydroxy i ndol , 3-Ami no -5 -hydroxy- 2 ,6- 
dimethoxypyridin und 3,5-Diamino-2,6-dimethoxypyridin. 
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4. Mittel nach Anspruch 1 bis 3, dadurch gekennzei chnet, 
daS die Entwickl ersubstanz der Formel I in einer Men- 
ge von 0,01 bis 3,0 Gewichtsprozent enthalten ist. 

5. Mittel nach Anspruch 1 bis 4, dadurch gekennzei chnet . 
daB die Gesaratmenge der Entwickler-Kupplersubstanz- 
Kombinationen 0,1 bis 5,0 Gewichtsprozent, vorzugswei- 
se 0,5 bis 4,0 Gewichtsprozent, betrSgt. 

6. Mittel nach Anspruch 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet. 
daB es eine Farbkoraponente enthalt, welche ausgewahlt 
ist aus 6-Amino-2-raethyl-phenol , 2-Ami no-5-methyl -phe- 
nol , Diamond Fuchsine {C.I. 42 510), Leather Ruby HF 
(C.I. 42 520), 2-Nitro-l,4-diamino-benzol, 2-Amino-4- 
nitro-phenol, 2-Aini no-5-ni tro-phenol , 2-Ami no-4, 6- 
dinitro-phenol,2-Am1no-5-(2'-hydroxyethylamino)-nitro- 
benzol. 2-Methyl amino-5-bi s- (2 ' -hydroxyethyl ) -amino- 
nitro-benzol. Acid Brown 4 (CI. 14 805). 1 ,4-Diain1no- 
anthrachinon und 1 ,4, 5,8-Tetraamino-anthrachi non . 

7. Mittel nach Anspruch 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, 
daB es Antioxidantien, vorzugsweise Ascorbi nsaure oder 
Natriumsulf it, enthalt. 

25 8. Mittel nach Anspruch 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet. 
daB es einen pH-Wert zwischen 8,0 und 11,5 aufweist. 
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9. 4-Amino-2-{2'-hydroxyethyl )-phenol 
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Oxidationshaarf arbemittel auf der Basis von 
4-Amino-2-hydroxya1 kyl -phenol en 

Gegenstand der Erfindung sind Mittel zur oxidativen Far- 
5 bung von Haaren auf der Basis von 4-Ami no-2-hydroxyal kyl - 
phenolen als Entwi ckl ersubstanz sowie neue 4-Amino-2- 
hydroxyal kyl-phenole. 

Auf dem Gebiet der Haarfarbung haben Oxidati onsf arbstof f e 
10 eine wesentliche Bedeutung erlangt. Die Farbung entsteht 
hierbei durch Reaktion bestimmter Entwi ckl ersubstanzen 
mit bestimmten Kuppl ersubstanzen in Gegenwart eines geeig- 
neten Oxidationsmi ttel s . 

15 Als Entwicklersubstanzen werden insbesondere 2,5-Diamino- 
toluolj 2,5-Diaminobenzylalkohol , p-Aminophenol und 1,4- 
Di ami nobenzol eingesetzt. Von den vorzugsweise verwende- 
ten Kupplersubstanzen sind Resorcin, 4-Chlorresorcin, 1- 
Naphthol, m-Aminophenol und Derivate des m-Phenylendia- 

20 mins zu nennen. 

An Oxidationsf arbstof fe, die zur FSrbung menschl icher 
Haare Verwendung finden, sind zahlreiche besondere Anfor- 
derungen gestellt. So mlissen sie in toxikologischer und 

25 dermatol ogi scher Hinsicht unbedenklich sein und Farbungen 
in der gewunschten IntensitSt ermSgl ichen . Ferner wird 
fiir die erzielten Haarf arbungen eine gute Licht-, Dauer- 
well-, Saure- und Reibechthei t gef ordert . Auf jeden Fall 
aber mlissen solche Haarf arbungen ohne Einwirkung von Licht, 

30 Reibung und chemischen Mitteln liber einen Zeitraum von 
mindestens 4 bis 5 Wochen stabil bleiben. AuSerdem ist es 
erf orderl ich, daB durch Kombi nati onen geeigneter Entwick- 
ler- und Kuppl erkomponenten eine breite Palette verschie- 
dener Farbnuancen erzeugt werden kann. Zur Erzielung na- 

35 tUrlicher und besonders modi scher Nuancen im Rotbereich 
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wird vor allem p-Ami nophenol , allein oder im Gemisch mit 
anderen Entwi ckl ersubstanzen, in Kombination mit geeig- 
neten Kuppl ersubstanzen eingesetzt. 

Gegen den fur den Rotbereich der Farbskala bisher haupt- 
sachlich eingesetzten Entwickler p-Ami nophenol werden in 
letzter Zeit Bedenken in Bezug auf die physiologische 
Vertraglichkeit erhoben, wahrend die in neuerer Zeit emp- 
fohlenen Entwicklersubstanzen, wie z. B. Pyrimi dinderi - 
vate, in farberischer Hinsicht nicht vollig zufrieden - 
stellen kOnnen. 

Es bestand daher die Aufgabe, Oxi dati onshaarf arbemi ttel 
auf der Basis von Entwicklersubstanzen fUr den Rotbe - 
reich aufzufinden, die den erwahnten Anf orderungen besser 
gerecht werden. 

Hierzu wurde nun gefunden. daB durch Mittel zur oxidati- 
ben Farbung von Haaren auf der Basis einer Entwicklersub- 
stanz-Kupplersubstanz-Kombination, dadurch gekennzeichnet , 
daB sie als Entwi ckl ersubstanz ein 4-Amino-2-hydroxyalkyl - 
phenol der allgemeinen Forme! I 



wobei R einen Monohydroxyal kyl rest mit 1 bis 4 Kohlen - 
stoffatomen bedeutet, oder dessen Salz enthalten, die ge- 
stellte Aufgabe in hervorragender Weise gelost wird. 




(I), 



35 



In den Haarf arbemi ttel n sollen die erf indungsgemaSen Ent- 
wicklersubstanzen, von denen das neue 4-Ami no-2- ( 2 ' - 
hydroxyethylj-phenol und das 4-Ami no-2-hydroxymethyl -phe- 
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no! bevorzugt werden, in einer Konzentrati on von etwa 
0,01 bis 3,0 Gew. %, vorzugsweise 0,1 bis 2,5 Gew. %, ent- 
halten sein. 

5 Obwohl die vortei 1 haf ten Eigenschaf ten der hier beschrie- 
benen neuen Entwicklersubstanzen es nahelegen, diese als 
alleinige Entwickler zu verwenden, ist es sel bstverstand- 
lich auch moglich, die neuen Entwicklersubstanzen der 
Formel I gemeinsam mit bekannten Entwicklersubstanzen, 
10 wie z, B. 1 ,4-Di aminobenzol , 2,5-Diaminotoluol oder 2,5- 
Di ami nobenzyl al kohol , ei nzusetzen . 

Von den bekannten Kupplersubstanzen kommen als Bestand - 
teil der hier beschri ebenen Haarf arbemi ttel vor allem Re- 

15 sorcin, 4-Chl orresorci n , 4, 6-Di chl orresorci n , 2-Methyl- 
resorcin, 2 -Ami no-4-(2 * -hydroxy ethyl ami no) -ani sol , 2 ,4- 
Di ami nobenzyl alkohol, 2,4-Diaini no- phenyl ethyl al kohol , m- 
Phenylendi ami n, 5 - Ami no-2 -methyl -phenol , 2 ,4-Di ami no - 
phenoxyethanol , 4-Ami no-2-hydroxyphenoxyethanol , 1-Naph- 

20 thol, m-Ami nophenol , 3-Ami no-2-methyl phenol , m-Toluylen- 
diamin, 4-Hydroxy-l ,2-methyl endi oxybenzial, 4-Amino-l,2- 
methylendioxy benzol , 4- (2 ' -Hydroxyethyl ami no ) -1 ,2-methy- 
lendioxy benzol , 2,4-Diaminoanisol , 2,4-Di aminophenetol , 
4-Hydroxyindol , 3-Amino-5-hydroxy-2,6-dimethoxypyridin und 

25 3,5-Diamino-2,6-dimethoxypyridin in Betracht. 

Die genannten Kuppler- und Entwicklersubstanzen konnen in 
den Haarf arbemitteln jeweils einzeln oder im Gemisch mit- 
einander enthalten sein. 

30 

Die Gesamtmenge der in den hier beschri ebenen Haarfarbe- 
raitteln enthaltenen Entwickl ersubstanz-Kupplersubstanz- 
^Kombination soil etwa 0,1 bis 5,0 Gew, vorzugsweise 
0,5 bis 4,0 Gew. %, betragen, 

35 
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Die Entwicklerkomponenten werden im allgemeinen in etwa 
aquimolaren Mengen, bezogen auf die Kuppl erkomponenten , 
eingesetzt. Es ist jedoch nicht nachteilig, wenn die Ent- 
wi ckl erkomponente di esbeziigl ich in einem gewissen Uber- 
5 schuB Oder UnterschuB vorhanden ist. 



Weiterhin konnen die Haarf arbemi ttel dieser Anmeldung zu- 
10 satzlich andere Farbkomponenten, bei spi el swei se 6-Amino- 
2-methyl -phenol und 2-Ami no-5-methyl -phenol » sowie ferner 
Ubliche direktziehende Farbstoffe, zum Beispiel Triphenyl- 
methanf arbstoffe wie Diamond Fuchsine (CI. 42 510) und 
Leather Ruby HF (CI. 42 520), aromatische Ni trof arbstof- 
15 fe wie 2-Nitro-l ,4-diami no-benzol , 2-Amino-4-ni tro-phenol , 
2-Amino-5-ni tro-phenol , 2-Ainino-4,6-dinitro-phenol , 2- 
Amino-5-(2 ' -hydroxyethyl ami no) -ni trobenzol und 2-Methyl- 
afnino-5-bis-(2' -hydroxyethyl ) -ami no-ni trobenzol , Azo- 
farbstoffe wie Acid Brown 4 (C.I. 14 805) und Dispersions- 
20 farbstoffe, wie bei spiel swei se 1 ,4-Diaminoanthrachinon 
und 1,4,5,8-Tetraamino-anthrachinon, enthalten. Die Haar- 
fSrbemittel kSnnen diese Farkomponenten in einer Menge 
von etwa 0,1 bis 4,0 Gew. % enthalten. 

25 Selbstverstandlich konnen die Kuppler- und Entwicklersub- 
stanzen sowie die anderen Farbkomponenten , sofern es Ba- 
sen sind, auch in Form der physiologisch vertragl ichen 
Saureadditionssal ze, wie bei spiel swei se als Hydrochlorid 
bzw. Sulfat Oder - sofern sie aromatische OH-Gruppen be- 

30 sitzen - in Form der Salze mit Basen, zum Beispiel als 
Alkaliphenolate, eingesetzt werden. 

'Dariiber hinaus konnen in den Haarf arbemi ttel n noch weite- 
re ubliche kosmetische ZusStze, bei spi el swei se Antioxi- 
35 dantien wie Ascorbi nsaure, Thi oglykol saure oder Natrium- 
sulfit, Parfumole, Komplexbi Idner , Netzmittel, Emulgatorenj 
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Verdicker, Pflegestoffe und andere vorhanden sein. 

Die Zubereitungsf orm kann bei spiel swei se eine Losung, ins- 
besondere eine waSrige oder waSri g-al kohol i sche Losung, 
5 sein. Die besonders bevorzugten Zuberei tsungsformen sind 
jedoch eine Creme, ein Gel oder eine Emulsion.t ....m.^,^ 

Ihre Zusammensetzung stellt eine Mischung der Farbstoff- 
koraponenten mit den fiir solche Zuberei tungen ublichen Zu- 
10 sStzen dar. 

Ubliche Zusatze in Losungen, Cremes, Emulsionen oder Gelen 
sind zum Beispiel Lfisungsmi ttel wie Wasser, niedere ali- 
phatische Alkohole, beispielsweise Ethanol , Propanol und 

15 Isopropanol, oder Glykole wie Glycerin und 1 , 2-Propyl en- 
glykol, weiterhin Netzmittel oder Emulgatoren aus den 
Klassen der anionischen, kationi schen, amphoteren oder 
nichtionogenen oberf 1 achenakti ven Substanzen wie Fett- 
alkoholsulfate, oxethylierte Fettal kohol sulfate, Alkyl- 

20 sulfonate, Alkylbenzolsulfonate, Alkyltrimethylammonium- 
salze, Alkylbetaine, oxethylierte Fettal kohol e, oxethy- 
lierte Nonylphenole, Fettsaureal kanol amide, oxethylierte 
Fettsaureester , ferner Verdicker wie hdhere Fettal kohol e, 
Starke, Cel lulosederi vate. Vaseline, ParaffinBl und Fett- 

25 sauren sowie auBerdem Pflegestoffe wie kationische Harze, 
Lanol i nderi vate, Cholesterin, PantothensSure und Betain. 
Die erwahnten Bestandteile werden in den fiir solche 
Zwecke ublichen Mengen verwendet, zum Beispiel die Netz- 
mittel und Emulgatoren in Konzentrati onen von etwa 0,5 

30 bis 30 Gewichtsprozent, die Verdicker in einer Menge von 
etwa 0,1 bis 25 Gewichtsprozent und die Pflegestoffe in 
einer Konzentrati on von etwa 0,1 bis 5,0 Gew. %. 

Je nach Zusammensetzung kbnnen die erf i ndungsgemaSen Haar- 
35 farbemittel schwach sauer, neutral oder alkalisch reagie- 
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ren. Insbesondere weisen sie einen pH-Wert im alkalischen 
Bereich zwischen 8,0 und 11,5 auf, wobei die Einstellung 
vorzugsweise mit Ammoniak erfolgt. Es konnen aber auch 
organische Amine, zum Beispiel Monoethanol ami n und Tri- 
5 ethanolamin , Oder auch anorganische Basen wie Natrium- 
hydroxid und Kal iumhydroxid, Verwendung finden. 

Fiir die Anwendung zur oxidativen Farbung von Haaren ver- 
mischt man die vorstehend beschri ebenen Haarf arbemi ttel 
10 unmittelbar vor dem Gebrauch mit einem Oxidationsmittel 
und tragt eine fiir die Haarf Srbebehandl ung ausreichende 
Menge, je nach Haarfulle, im allgemeinen etwa 50 bis 200 g, 
dieses Gemisches auf das Haar auf. 

15 Als Oxidationsmittel zur Entwicklung der HaarfSrbung kom- 
men hauptsHchlich Wasserstoff peroxid oder dessen Addi- 
dionsverbi ndungen an Harnstoff, Melamin oder Natriumborat 
in Form der 3 bis 12 %igen, vorzugsweise 6 %igen, waBri- 
gen Losungen, in Betracht. Wird eine 6 %ige Wasserstoff- 

20 peroxidlbsung als Oxidationsmittel verwendet, so betragt 
das Gewichtsverhaitnis zwischen Haarf Srbemi ttel und Oxi- 
dationsmittel 5 : 1 bis 1 : 2, vorzugsweise jedoch 1 : !• 
GrSBere Mengen an Oxidationsmittel werden vor allem bei 
hoheren Farbstof f konzentrationen im Haarf arbemittel oder 

25 wenn gleichzeitig eine stSrkere Bleichung des Haares be- 
absichtigt ist, verwendet. Man laBt das Gemisch bei 15 
bis 50°C etwa 10 bis 45 Minuten 1 ang , vorzugswei se 30 
Minuten lang, auf das Haar einwirken, spUlt sodann das 
Haar mit Wasser aus und trocknet es. Gegebenenf al 1 s wird 

30 im AnschluB an d1ese SpUlung mit einem Shampoo gewaschen 
und eventuell mit einer schwachen organischen S5ure, wie 
zum Beispiel Zi tronensaure oder Weinsaure, nachgespult. 
. Anschl iefiend wird das Haar getrocknet. 

35 Die Herstellung der erf i ndungsgemaB verwendeten Entwick- 
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lersubstanzen ist zum Teil bekannt. So ist zum Beispiel 
die Herstellung von 4-Ami no-2-hydroxymethy1 -phenol in der 
deutschen Patentschrif t 148 977 beschrieben. Sofern ihre 
Herstellung nicht beschrieben ist, konnen die Entwickler- 
5 substanzen der Formal I nach dem nachf ol genden Reaktions- 
schema hergestellt werden: 



10 



CnHgn-O" 



(VI) 




C„H2,-0CCH3 C„H2„-0CCH3 



15 



n Zn 



n Zn 



0 




2b 0„N ^ 3 O5N 

^ ^ (III) (II) 



20 



C„H,„-OH 
fi Zn 

OH 



4 HoN 



(n = 1 - 4) 



25 



30 Ausgehend von 2-Hydroxyal kyl -ani 1 i n (VI), werden zunachst 
die Alkohol gruppe und die Aminogruppe durch Umsetzung mit 
Essigsaureanhydrid geschlitzt ( Reaktionsschritt 1), Die ent- 
.standene Di acetyl verbi ndung (V) wird anschlieBend nitriert 
(Reaktionsschritt 2a) und das Reakti onsprodukt durch Er- 

35 warmen mit verdunnter Salzsaure zum 4-Ni tro-2-hydroxyal kyl - 
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anilin (III) verseift ( Reaktionsschri tt 2b). Durch Dia- 
zotierung der Verbindung III und anschl i eSende Diazonium- 
saTzverkochung wird das 4-Ni tro-2-hydroxyal kyl -phenol (IT) 
erhalten (Reaktionsschri tt 3). SchlieBlich gelangt man 
5 durch katalytische Reduktion der Nitrogruppe der Nitro- 
verbindung (II) mit Wasserstoff am PI ati nkatalysator zu 
dem gewUnschten 4-Ami no-2-hydroxyal kyl -phenol . 

4-Am1no-2-(2*-hydroxyethyl)-phenol kann ferner durch Ni- 
10 trierung oder Nitrosierung von 2-Hydroxy-phenyl ethyl - 
alkohol und anschl ieSende Reduktion der Nitrogruppe her- 
gestellt werden. 

Die Salze der Verbindungen der Forme! I sind durch Umset- 
15 zung mit organischen oder anorgani schen Sauren oder Basen 
erhaltlich. 

Die Entwicklersubstanzen der Formel I sollen in den Haar- 
farberaitteln entweder als freie Basen oder in Form ihrer 

20 physiologisch vertrSgl ichen Salze mit anorgani schen oder 
organischen sauren, zum Beispiel als Chlorid, Sulfat, 
Phosphat, Acetat, Propionat, Lactat oder Citrat, einge- 
setzt werden, Im stark alkalischen Medium konnen sie fer- 
ner als Phenolat vorliegen. Die Verbindungen der Formel I 

25 sind gut in Wasser loslich, sie weisen auBerdem eine aus- 
gezeichnete Lagerstabilitat, insbesondere als Bestandteil 
der hier beschri ebenen Haarf arbemi ttel , auf. 

Die erf i ndungsgemaBen Haarf arbemi ttel auf der Basis der 
30 4-Amino-2-hydroxyalkyl -phenole als Entwickl ersubstanz 
fUhren zu Haarf arbungen mit ausgezeichneten Echtheits- 
eigenschaf ten, insbesondere was die Licht-, Wasch- und 
* Reibechtheit anbetrifft, und lassen sich mit Reduktions- 
raitteln wieder abziehen. 

35 
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Von besonderer Bedeutung ist weiterhin der durch die Ver- 
wendung der 4-Ami no-2-hydroxyal kyl -phenol e in den Haar- 
farbemitteVn gemaB vorliegender Anmeldung in toxikolo - 
gischer und dermatol ogi scher Hinsicht erzielte Fortschritt 
5 im Vergleich zu bekannten, fiir die Erzielung von Rottonen 
gebrauchl i chen Entwi ckl ersubstanzen . 

Hinsichtlich der farberischen MSgl ichkei ten bieten die er- 
f indungsgemaSen Haarf arbemi ttel je nach Art und Zusammen- 
10 setzung der Farbkomponenten eine breite Palette verschie- 
dener Farbnuancen, welche sich von blonden uber braune, 
purpurne. violette bis hin zu blauen und schwarzen Farb- 
tSnen erstreckt. Hierbei zeichnen sich die Farbtone durch 
ihre gute Farbintensi tat aus- 

15 

Dies wird insbesondere deutlich beira Vergleich von Haar- 
f arberaitteln, die als Entwicklersubstanz einerseits die 
bekannten Entwickler p-Ami nophenol , 4-Amino-2-methyl - 
phenol Oder 4-Amino-3-methylphenol und andererseits das 
20 anmeldungsgemaBe 4-Amino-2-hydroxymethyV-phenol enthalten. 

Wahrend das 4-Ami no-2-raethyl -phenol im Vergleich zum Stan- 
dard p-Aminophenol schwSchere und blauere Farbungen lie - 
fert, fuhrt das 4-Ami no-2-hydroxymethyl -phenol zu etwa 
25 gleichen Farbtbnen und vergleichbarer Farbtiefe. Das 4- 
Amino-3-methyl-phenol , das eine ebenfalls strukturell 
Shnliche Verbindung darstellt, ergibt erheblich geringere 
Farbtiefen als die erf i ndungsgemSBen 4-Ami no-2-hydroxy- 
alkyl-phenole. 

30 

Die sehr guten farberischen Eigenschaften der Haarfarbe- 
mittel gemaB der vorliegenden Anmeldung zeigen sich wei- 
,terhin darin, daB diese Mittel eine Anfarbung von ergrau- 
ten, chemisch nicht vorgeschadigten Haaren problemlos und 
35 mit guter Deckkraft ermSglichen. 
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In den nachstehenden Beispielen soil der Gegenstand der 
Erfindung nHher erlciutert warden. 

HERSTELLUNGSBEISPIEL 

5 

Beispiel 1 

Herstellung von 4-Am1 no-2- ( 2 ' -hydroxyethyl ) -phenol 
Stufe 1: Diacetyl verbindung des 2-Ami nophenyl ethyl - 
10 alkohols 

100,0 g (0,73 mol) 2-Ami nophenyl ethyl al kohol* warden in 
400 ml (4,23 mol) Essi gsaureanhydri d 1 Stunde 1 ang auf 80^C 
erwarmt. AnschlieBend ISBt man das Gemisch abkiihlen und 
15 gieBt es auf Wasser. Die ausgefallene Di acetyl verbi ndung 
wird durch Filtrieren abgetrennt. Nach dem Trocknen er- 
hait man 125 g (78 % der Theorie) farblose Kristalle vom 
Schmelzpunkt 103°C. 

20 Stufe 2: 2-Amino-5-nitrophenylethylalkohol 

110,5 g (0.50 mol) der Diacetyl verbindung aus Stufe 1 war- 
den bei -10°C in 375 ml konzentri erter Schwef el saure ge- 
15st und bei -5 bis 0°C mit 36 ml (0,87 mol) Salpetersau- 
25 re (d = l,5) in 285 ml konzentrierter Schwef el saure ni- 
triert. Nach beendeter Reaktion wird auf Eis gegossen und 
von der Mischung der 4- und 5-Nitrodi acetyl verbi ndung ab- 
gesaugt • 

30 Zur Trennung der p-Nltroverbindung von der m-Ni troverbi n- 
dung wird die Mischung beider Di acetyl -Ni troverbi ndungen 
durch Erwarmen mit halbkonzentrierter waBriger Salzsaure- 
losung verseift. Nach der Abspaltung der Acetyl gruppen 
verdunnt man mit Masser und ISBt abkUhlen. Vom ausgefal- 

35 lenen Niederschlag wird die FlUssigkeit abgesaugt und der 
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RUckstand mit Wasser geriihrt. Dabei wird das Hydrochlorid 
der p-Verbindung hydrolysi ert . Die p-Verbindung fallt in 
fester Form an und kann von der Lbsung des Hydrochl ori ds 
der m-Verbindung durch Filtration abge- 
5 trennt werden. Die freie Base des 2-Ami no-5-ni trophenyl - 
ethyl al kohol s wird aus Chbroform umkri stall i si ert und 
schmilzt dann bei 108°C. 

Ausbeute: 10 g (8 % der Theorie) an 5-Nitroverbindung, 
10 die 4-Nitroverbindung entsteht in etwa 8-facher Menge. 

Stufe 3: 5-Nitro-2-hydroxyphenyl ethyl al kohol 

3,3 g (18nimol)des 2-Ami no-5-ni trophenylethyl al kohol s aus 
15 Stufe 2 werden in 50 ml 35 %iger Schwef el saure gelcist und 
mit' 1,36 g ( 20 mmol ) Natri umni tri t in 5 ml Wasser bei 0°C 
di azoti ert • 

Die Diazoniumsalzlosung wird anschlieBend filtriert und in 
20 heiBe 50 %ige Schwef el sHure gegossen. Man erwarmt das Ge- 
misch auf lOO^C und laBt es sodann abkiihlen. Der 5-Nitro- 
2-hydroxyphenylethylalkohol fSllt aus und wird zur Ab- 
trennung von Nebenprodukten aus Toluol umkri stal 1 i siert . 
Man erhalt gelbe Kristalle vom Schmelzpunkt 157^0. 

25 

Stufe 4: 4-Amino-2-(2'-hydroxyethyl )-phenol 

Die Nitroverbindung der Stufe 3 wird in Ethanol kataly- 
tisch mit Wasserstoff an Platin bei Normaldruck und Raum- 
30 temperatur reduziert, Nach Aufnahme der theoreti schen Men- 
ge Wasserstoff wird vom Katalysator abfiltriert und das 
Losungsmittel im Vakuum verdampft. Man erhalt das 4-Amino- 
2-(2'-hydroxyethyl )-phenol in Form leicht rosafarbener 
Kristalle vom Schmelzpunkt 94''C. 
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BEISPIELE FUR HAARFRRBEMITTEL 

BeispieT 2 Haarf arbemi ttel in Gelform 

5 0,5Q g 4-Afn1 no-2"hydrQxymethyT-phenoj ^ ^o\\ys^ 

1 ,00 g 2-Ami no-4- (2' -hydroxy ethyl ) -ami no-ani sol su If at 
0,15 g Natri umsulf it , wasserfrei 

5,00 g Lauryl alkohol -diglykol ether su If at -Natri urns al z 
(28 %ige waBrige Lbsung) 
10 UOO g Hydroxyethylcellulose, hochviskos 
10,00 g Ammoniak, 22 %ig 
82,35 g Wasser 
100,00 g 

15 50 g des obi gen Haarf arbemi ttel s werden '^'"^h"" '^'"'^ 

brauch mit 50 g Wasserstof f peroxi dl bsung ^ /x^J^^U 

und das Gemisch anschlieBend auf blonde 

tragen. Nach einer Ei nwi rkungszei t von 

wird mit Wasser gespult und getrocknet. 
20 intensive leuchtend rote Farbung mit Vi 

BeispieT 3 Haarf Srbemi ttel in Gelform 

0,35 g 4-Amino-2-(2' -hydroxyethyl )-phenol 

25 0,27 g 5-Amino-2-methyl phenol 

0,30 g Ascorbinsaure 

15,00 g OlsSure 

7,00 g Isopropanol 

10,00 g Ammoniak, 22 %ig 

30 67,08 g Wasser 

100,00 g 




* Man vermischt kurz vor dem Gebrauch 50 g dieses HaarfSrbe- 
mittels mit 50 g Wasserstoff peroxidlbsung {6 %ig) und ISSt 
35 das Gemisch 30 Minuten lang bei 40°C auf weiBe menschliche 
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Haare einwirken. Sodann wird mit Wasser gespult und ge- 
trocknet. Das Haar ist in einem orangen Farbton gefarbt. 

Beispiel 4 Haarf arbemi ttel in Cremeform 

5 

1,00 g 4-Amino-2-hydroxymethyl-phenol 

1 ,10 g 1-Naphthol 

15,00 g Cetylalkohol 

0,30 g Natriumsulf it, wasserfrei 

10 3,50 g Laurylalkohol-diglykolethersulf at-Natrium- 

salz (28 %ige v^SBrige Lbsung) 

3,00 g Ammoniak, 22 %ig 

76,10 g Wasser 



15 



100,00 g 



50 g dieses Haarf arbemi ttel s werden kurz vor dem Gebrauch 
mit 50 g Wasserstof f peroxidl Bsung (6 %ig) vermischt. An- 
schlieBend tragt man das Gemisch auf blonde Naturhaare 
auf und laBt es 30 Minuten lang bei 40**C einwirken. Da- 
20 nach wird mit Wasser gespUlt und getrocknet. Das Haar hat 
eine intensive Rotfarbung erhalten. 

Beispiel 5 Haarf arbeliSsung 

25 0,80 g 4-Amiho-2-hydroxymethyl -phenol 

0,12 g Resorcin 

0,10 g m-Aminophenol 

0,50 g 5-Amino-2-methylphenol 

0,10 g 2,4-Diaminoanisolsulfat 

30 0,05 g 1-Naphthol 

10,00 g Laurylalkohol-diglykolethersulf at-Natrium- 

salz (28 %ige waSrige Losung) 

10,00 g Ammoniak, 22 %ig 

78,33 g Wasser 
35 100,00 g 
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Man vermischt kurz vor dem Gebrauch 50 g des vorstehenden 
Haarf arbemittel s mit 50 g WasserstoffperoxidlSsung (6 %ig) 
und laflt die Mischung 30 Minuten lang bei 40^0 auf blonde 
Naturhaare einwirken. Sodann wird mit Waaser gespUlt und 
getrocknet. Das Haar ist in einem modischen goldoraagen 
Farbton gefSrbt. 

Beispiel 6: FarbemitteT in Gelform 

0,90 g 4 -Ami no-Z-hydroxymethyl -phenol 

0,80 g 2,5-Diaminotoluolsulf at 

0,15 g 2,4-Diaminoanisolsulf at 

0,20 g 5-Amino-2-methylphenol 

0,02 g 1- Ci[2 '-Ureidoethyl )-aminQ| -4-nitrobenzoT 

0,05 g 2-Nitro-p-phenylendiamin 

0,15 g Natriumsulfi t, wasserfrei 

2,50 g Laurylal kohol -diglykolethersulf at-Natrium- 

salz (28 %ige waBrige Losung) 

0,80 g Hydroxyethylcellulose, hochviskos 

6,00 g Ammoniak, 22 %ig 

88,43 g Wasser 
100,00 g 



50 g des obigen Haarf Hrbemittel s werden kurz vor dem Ge- 
brauch mit 50 g Wasserstoff peroxidl Osung (6 %ig) gemischt 
und die Mischung anschlieBend auf blonde Naturhaare auf- 
gebracht. Nach einer Einwirkungszei t von 30 Minuten bei 
40^*0 wird mit Wasser gespult und getrocknet. Das Haar hat 
eine modische braune FHrbung erhalten. 



Alle in der vorliegenden Anmeldung angegebenen Prozentzah- 
len stellen Gewi chtsprozente dar. 



